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Die f olgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@ Flammgeschutzte thermoplastische Formmassen 

(57) Die Erfindung betrifft thermoplastische Formmassen, 
enthaltend 

A) 10 bis 98 Gew.-% eines Polyamids, welches minde- 
stens 5 Gew.-%, bezogen auf 100 Gew.-% A), Einheiten 
enthalt, welche sich von Lactam-Monomeren ableiten, 

B) 1 bis 20 Gew.-% roter Phosphor, 

C) 0,1 bis 15 Gew.-% eines delaminierten Schichtstlikates 
(Phyllosilikates), 

D) 0 bis 70 Gew.-% ublicher Zusatzstoffe und Verarbei- 
tungshilfsmittel. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft thermoplastische Fornimassen, enthaJtend 

5 A) 10 bis 98 Gew.-% eines Polyamids, welches mindestens 5 Gew.-%, bezogen auf 100 Gew.-9b A), Einheiten ent- 

halt, welche sich von Lactam-Monomeren ableiten. 

B) 1 bis 20 Gew.-% roter Phosphor 

C) 0,1 bis 15 Gew.-% eines delaniinierten Schichtsilikates (Phyllosilikates) 

D) 0 bis 70 Gew.-% ublicher Zusatzstoffe und Verarbeitungshilfsinittel, 

10 

wobei die Summe der Gewichtsprozente der Komponenten A) bis D) 100% ergibt. 

Weiterhin betrifft die Erfindung die Verwendung der erfindungsgemaBen thermoplastischen Fonnmassen zur Herstel- 
lung von Fasern, Folien und Formkorpem jeglicher Art sowie die hierbei erhaltlichen Formkorper. 

Die Abmischung von Polyamiden mit rorem Phosphor zur Flanuiischutzausrii stung ist seit langem bekannt, z. B. aus 
is DE-A 19 3 1 387 und DE-A *19 67 354. 

Bei Polyamid 6 oder dessen Blends mit anderen Polyamiden oder Copolyamiden, welche insbesondere von Caprolac- 
tam abgeleitete Einheiten enthalten, treten jedoch haufig Schwierigkeiten bei der Verarbeitung - insbesondere bei glas- 
faserhaltigen Produkten - auf. 

Bei der Verarbeitung und/oder langerer HeiBlagerung (ein MaB fur die Hohe der moglichen Dauergebrauchstempera- 
20 tur z. B. bei Elektro- und Elektronikteilen) wird Caprolactani bzw. Caprolactamdimer (durch partielle Spaltung des Po- 
lyarnids) gebiidet, wodurch in der Form ein Belag gebildet wird und die mechanischen sowie Flammschutzeigenschaften 
sich u. a. durch Molekulargewichtsabbau verschlechtern. Bei Anwendungen von Formteilen als Schalter fiihrt diese Be- 
lagsbildung z. B. zu Fehlschaltungen. Dies gilt nicht nur fur aus Caprolactani hergestellte Poly amide, sondern fur aus 
Lactam- Monomeren aufgebaute Poly amide im allgemeinen. 
25 Aus der DE-A 44 02 9 1 7 ist es bekannt, die Caprolactani- Monomeren und/oder Dime re n sowie Oligomere zu reduzie- 
ren, wobei pulverfdrmige Alumosilikate wahrend der Compoundierung zugegeben werden. 

Durch diese Verfahrensweise wird zwar eine Reduzierung des Oligomer- bzw. Monomergehaltes erzielt, jedoch wer- 
den die in die Mineralien teilweise eingelagerten oder an der Oberrlache adsorbierten Oligomere nur physikalisch (nicht 
chemisch) gebunden; d. h. die Oligomeren bleiben weiterhin extrahierbar. Die mechanischen Eigenschaften wie ReiB- 
30 dehnung und Kerbschlagzahigkeit sind unbefriedigend wie auch die Warmeformbestandigkeit (HDT). 

Der vorliegenden Erfindung lag daher die Aufgabe zugrunde, flammgeschiitzte aus Lactam-Monomeren aufgebaute 
Polyaniidformmassen zur Verfugung zu stellen, welche bei der Verarbeitung ein geringeres Ausbltihen zeigen und eine 
hohere Dauergebrauchstemperatur zulassen bei gleichzeitig akzeptablen mechanischen und Flammschutzeigenschaften. 
DeingemaB wurden die eingangs definierten Fornimassen gefunden. Bevorzugte Ausfuhrungsformen sind den Unter- 
35 anspriichen zu entnehmen. 

Uberraschenderweise fiihrt die Kombination aus rotem Phosphor mit delaniinierten Schichtsilikaten insbesondere bei 
Polyamid 6 enthaltenen PA-Formmassen zu einer sehr geringen Neigung zum Ausbluhen bei der Verarbeitung sowie ei- 
ner reduzierten Belagsbildung durch Caprolactam bzw. Caprolactamdimeren oder -oligomeren bei hoherer Dauerge- 
brauchstemperatur der Fonnteile. 
40 Als Komponente A) enthalten die erfindungsgemaBen Fornimassen 10 bis 98, vorzugsweise 20 bis 97 und insbeson- 
dere 30 bis 95 Gew.-% eines Polyamids welches mindestens 5, vorzugsweise 10 Gew.-%, bezogen auf 100 Gew.-% A), 
Einheiten enthalt, welche sich von Lactam-Monomeren ableiten. 

Die Poly amide der erfindungsgemaBen Fornimassen weisen im allgemeinen eine Viskositatszahl von 90 bis 350, vor- 
zugsweise 110 bis 240 ml/g auf bestimmt in einer 0,5 gew.-%igen Losung in 96 gew.-%iger Schwefelsaure bei 25°C auf 
45 gemafi ISO 307. 

Geeignete Lactam-Monomere weisen 7 bis 13 Ringglieder auf. 

Bevorzugte Polyamide enthalten Einheiten welche sich vorzugsweise von Lauriniactanu Capryllactam, £-Caprolac- 
tam und Butyrolactam ableiten, wobei Polyamid 6 und Polyamid 12 sowie Copolyamide 6/66 und Copolyamide aus Ca- 
prolactam und Terephthalsaure/Isophthalsaure (z. B. PA 6/6T, PA 6/61) bevorzugt sind. 
50 Insbesondere bevorzugt sind Copolyamide 6/66, wobei der Anteil an Caprolactam-Einheiten vorzugsweise 5 bis 
95 Gew.-%, insbesondere 10 bis 90 Gew.-%, bezogen auf das Copolyamid, betragt. Selbstverstandlich konnen auch Mi- 
schungen derartiger Polyamide eingesetzt werden. 

Weiterhin bevorzugt sind Polyamide A, welche aus einer Mischung (sog. Blends), bezogen auf 100Gew.-% A), aus 

55 Al) 5 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise von 10 bis 90 Gew.-% eines aus Lactam-Monomeren erhaltlichen Polyamids, 

vorzugsweise Polyamid 6, mit 

A2) 5 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise von 10 bis 90Gew.-% eines von Al) verschiedenen Polyamids 
bestehen. 

60 Als Komponente A2) eignen sich halbkrisfalline oder amorphic Harze mit einem Molekulargewicht (Gewichtsmittel- 
wert) von mindestens 5.000, wie sie z. B. in den amerikanischen Patentschriften 2 071 250, 2 071 251, 2 130 523, 2 130 
948, 2 241 322, 2 312 966, 2 512 606 und 3 393 210 beschrieben werden. 

Beispiele hierfur sind Polyamide, die durch Umsetzung von Dicarbonsauren mil Diaminen erhalten werden. 
Als Dicarbonsauren sind Alkandicarbonsauren mit 6 bis 12, insbesondere 6 bis 10 Koh lens toff atomen und aromati- 
65 sche Dicarbonsauren einsetzbar. Hier seien nur Adipinsaure, Azelainsaure, Sebacinsaure, Dodecandisaure und Tereph- 
thal- und/oder Isophthalsaure als Sauren genannt. 

Als Diamine eignen sich besonders Alkandiamine mit 6 bis 12, insbesondere 6 bis 8 Kohlenstoffatomen sowie rn-Xy- 
lylendiamin, Di-(4-aminophenyl)methan t Di-(4-aminocyclohexyl)-methan, 2,2-Di-(4-aminophenyl)-propan oder 2,2- 
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Di-(4-aminocydohexyl)-pron^Bfr 

Beyorzugie Polyamide sind^Phexamethylenadipinsaureamid und PolvhexanSvlensebacinsaureaniid 
AuBerdem seien auch noch Polyainide erwahnt. die z. B. durch Kondensation von 1,4-Dianiinobutan mit Adipinsaure 

"T^r ? i C « &™^o a ioj, Ch Sind < Po, ya.nid-4.6). Herstellungsverfahren fur Polyamide dieserStruktur sind z. B 
in den EP-A 38 094. EP-A 38 582 und EP-A 39 524 beschrieben. 

Als Komponenie B) enthalten die erfindungsgemaBen Fonnmassen 1 bis 20. vorzugsweise 2 bis 15 und insbesondere 3 

bis 10 Oew.-% roten Phosphor. 

Die mittlere TeilchengroBe (d 50 ) der in den Fonnmassen verteilten Phosphorpartikel liegt ublicherweise in. Bereich 
bis zu 2 mm. vorzugsweise 0,0001 bis 0.5 mm. 

In der Regel kann der Phosphor in Pulverfonn leicht in die erfindungsgemaBen Fonnmassen eingearbeitet werden 
wobei der Phosphor meist als phlegmatisierter Phosphor vorliegt (s. EP-A 176 836, EP-A 384 W und DE-A 196 48 
503) . AuBerdem and Konzentrate von phlegn.atisiertern Phosphor z. B. in einem Polvamid oder einem Elastomeren ge- 
eignet, welche Phosphorgehalte bis zu 60 Gew.-% aufweisen konnen. ' 

a A o u° n o^ nen t Q - entt l a i ten die erfindungsgemaBen Fonnmassen 0,1 bis 15, vorzugsweise 1 bis 10 und insbeson- 
dere 2 bis 9 Gew.-% emes delarninierten Schichtsilikates (Phyllosilikat) 

Unter einem Schichtsilikat versteht man im allgemeinen Sil'ikate, in welchen die Si0 4 -Tetraederin zweidimensionalen 
unendl.chen Neizwerken verbunden sind. (Die empirische Formel fur das Anion lautet (SUO<2-) n ) Die einzelnen 
Schichten sind durch die zwischen ihnen liegenden Kationen miteinander verbunden, wobei meistens als Kationen Na 
' M 8> A1 oder/und Ca in den naturlich vorkommenden Schichtsilikaten vorliegen 

Die Scliichtdicken derartiger Silikate vor der Delaminierung betragen ublicherweise von 5 bis 100 A. vorzugsweise- 5 
bis 50 und insbesondere 8 bis 20 A. 

Als Beispiele fur synthetische und natiirliche Schichtsilikate (Phyllosilikate) seien Montmorillonit, Smectit Illit Se- 
piolit, Palvgorskit. Muscovit, Allevardit, Amesit, Hectorit. Fluorhectorit, Saponit, Beidellit. Talku.n. Nontronit, Steven- 
sit Bentonit, Ghminer, Vermicuht, Fluorvermiculit, Halloysit und Fluor enthaltende synthetische Mica-Typen genannt 

Unter einem delarninierten Schichtsilikat im Sinne der Erfindung sollen Schichtsilikate verstanden werden bei wel- 
chen durch Umsetzung nut sogenannten Hydrophobierungsmitteln und gegebenenfalls anschlieBender Monomerzugabe 
(sog. Quellung z. B. mit e-t aprolactam) die Schichtabstande zunachst vergrbBert werden ' 

Durch anschheBende Polykondensation oder Mischung z. B. durch Konfektionierung des hvdrophobierten und gege- 
benenralls gequoUenen Schichtsilikates mit Polyamiden erfolgt die Delaminierung der Schichten, welche im Formkbrper 
vorzugsweise zu einem Schichtabstand von mindestens 40 A, vorzugsweise mindestens 50 A fiihren 

Zur VergroBerung der Schichtabstande (Hydrophobierung) werden die Schichtsilikate (vor der Herstellung der erfin- 
dungsgemaBen Formmassen) mit sogenannten Hydrophobierungsmitteln umgesetzt, welche oft auch als Oniumionen 
oder Omumsalze bezeichnet werden. 

Die Kationen der Schichtsilikate werden durch organische Hydrophobierungsmittel ersetzt. wobei durch die Art des 
organischen Restes die gewiinschten Schichtabstande eingestellt werden konnen. die sich nach der Art des jeweiligen 
Monomeren oder Polymeren, in welches das Schichtsilikat eingebaut werden soli richten 

Der Austausch der Metallionen kann vollstandig oder teilweise erfolgen. Bevorzugt ist ein vollstandiger Austausch 
der Meta honen. Die Menge der austauschbaren Metallionen wird ublicherweise in Milliaquivalenten (meq) pro 100 g 
Schichtsilikat angegeben und als Ionenaustauschkapazitat bezeichnet. 

meq/So^ 81 ^ Schichtsilikate mit einer Kationenaustauschkapazitat von mindestens 50. vorzugsweise 80 bis 130 

Geeignete organische Hydrophobierungsmittel leiten sich von Oxonium-, Ammonium-. Phosphonium- und Sulfoniu- 
mionen ab. welche einen oder mehrere organische Reste tragen konnen. 

Als geeignete Hydrophobierungsmittel seien solche der allgemeinen Fonnel I und/oder II genannt- 
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wobei die Substituenten folgende Bedeutung haben: 

R 1 . R 2 . R 3 , R 4 unabhangig voneinander Wassersioff. einen geradketiigen verzweigten. gesattigten oder ungesa.tigten 

Kohlenwasserstortrest mit 6 bis 40. vorzugsweise 6 bis 20 C- Ato.nen. welcher gegebenenfalls mindestens eine funktio- 

nelle Gruppe tragen kann oder 2 der Reste miteinander verbunden sind. insbesondere zu einem heterocyclischen Rest mit 

5 bis 10 C-Atomen, 

X fur Phosphor oder Stickstoff, 

Y fur Sauerstoff oder Schwefel, 

n fur eine ganze Zahl von 1 bis 5, vorzugsweise 1 bis 3 und 

Z fiir ein Anion 

steht. 

Geeignete funktionelie Gruppen sind Hydroxyl-. Nitro- oder Sulfogruppen, wobei Carboxylgruppen besonders bevor- 
zugt sind. da durch derartige tunktionelle Gruppen eine verbesserte Anbindung an die Endgruppen des Polyamides er- 

Geeignete Anionen Z leiten sich von Protonen liefernden Sauren, insbesondere Mineralsauren ab. wobei Halogene 
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wie Chlor, Brom, Fluor, Iod, S ulfonat, Phosphat, Phosphonat, Phosphit und^^Mxxylat, insbesondere Acetat, be- 

vorzugt sind. 

Die als Ausgangsstoffe verwendeten Schichtsiiikate werden in der Regel in Form einer Suspension umgesetzt. Das be- 
vorzugte Suspendiermittel ist Wasser, gegebenenfalls in Mischung mil Alkoholen, insbesondere niederen Alkoholen mit 
5 1 bis 3 Kohlenstoffatomen. Es kann vorteilhaft sein, zusammen mit dem waGrigen Medium einen Kohlenwassersioff, 
zum Beispiel Heptan, einzusetzen, da die hydrophobierien Schichtsiiikate mit Kohlenwasserstoffen gewohnlich vertrag- 
licher sind als mit Wasser. 

Weitere geeignete Betspiele fur Suspendiermittel sind Ketone und Kohlenwasserstoife. Gewohnlich wird ein mit Was- 
ser mischbares Losungsmittel bevorzugt. Bei der Zugabe des Hydrophobierungsmittels zum Schichtsilikat tritt ein Io- 

10 nenaustausch ein, wodurch das Schichtsilikat iiblicherweise hydrophober wird und aus der Losung ausfallt. Das als Ne- 
benprodukt des Ionenaustausch entstehende Metallsalz ist vorzugsweise wasserloslich, so da(3 das hydrophobierte 
Schichtsilikat als kristalliner Feststoff durch z. B. Abfiltrieren abgetrennt werden kann. 

Der Ionenaustausch ist von der Reaktionstemperatur weitgehend unabhangig. Die Temperatur liegt vorzugsweise uber 
dem Kristallisationspunkt des Mediums und unter seinem Siedepunkt. Bei waBrigen Systemen liegt die Temperatur zwi- 

15 schen 0 und 100°C, vorzugsweise zwischen 40 und 80°C. 

Fur Polyamide sind Alkylammoniumionen bevorzugt, welche insbesondere durch Umsetzung von geeigneten co-Ami- 
nocarbonsauren wie 6>Aminododecansaure, co-Aminoundekansaure, u>Aminobuttersaure, oAtninocaprylsaure oder 
CO-Aminocapronsaure mit ublichen Mineralsauren, beispielsweise Salzsaure, Schwefelsaure oder Phosphorsaure oder 
Methylierungsrnitteln wie Methyljodid erhalrlich sind. 

20 Weitere bevorzugte Alkylammoniumionen sind LauryLammonium-, Myri sty I ammonium, Palmitylammonium-, Stea- 
rylammoniurn-, Pyridinium-, Octadecylammoniuni-, Monomethyloctadecylamrnonium- und Dimethyloctadecylarnmo- 
niumionen. 

Als geeignete Phosphoniumionen seien beispielsweise Docosyltrimethylphosphonium, Hexatriacontyltricyciohexylp- 
hosphoniunu Octadecyltriethylphosphonium, Dicosyltriisobutylphosphonium, Methyltrinonylphosphonium, Ethyltrihe- 
25 xadecylphosphonium, Dimethyldidecylphosphonium, Diethyldioctadecylphosphonium, Octadecyldiethylallylphospho- 
nium, Trioctylvinylbenzylphosphonium, Dioctydecylethylhydroxyethylphosphonium, Docosyldiethyldichlorbenzyl- 
phosphonium, Octylnonyldecylpropargylphosphonium Triisobutylperfluordecylphosphonium, Eicosyltrihydroxyme- 
thylphosphonium, Triacontyltriscyanethylphosphonium und Bis-trioctylethylendiphosphonium genannt. 

Weitere geeignete Hydrophobierungsmittel sind u. a. in der WO 93/4117, EP-A 398 551 und DF-A 36 32 865 be- 
30 schrieben. 

Nach der Hydrophobierung weisen die Schichtsiiikate einen Schichtabstand von 10 bis 40 A, vorzugsweise von 13 bis 
20 A auf. Der Schichtabstand bedeutet iiblicherweise den Abstand von der Schichtunterkante der oberen Schicht zur 
Schichtoberkante der unteren Schicht. Die Lange der Blattchen betragt iiblicherweise bis zu 2000 A, vorzugsweise bis zu 
1500 A. 

35 Das auf die vorstehende Weise hydrophobierte Schichtsilikat kann anschlieBend in Suspension oder als Feststoff mit 
den Poly amid- Monomeren oder -Prapolymeren gemischt und die Polykondensation in Ciblicher Weise durchgefiihrt wer- 
den. 

Hierbei ist es moglich, den Schichtabstand weiter zu vergroBem, indem man das Schichtsilikat mit Polyamidmonome- 
ren bzw. Prapolymeren bei Temperaturen von 25 bis 300, vorzugsweise von 100 bis 280 und insbesondere von 200 bis 

40 260°C uber eine Verweilzeit von 5 bis 120 Min, vorzugsweise von 10 bis 60 Min umsetzt (sog. Quellung). Je nach Dauer 
der Verweilzeit und Art des gewahlten Monomeren vergroBert sich der Schichtabstand zusatzlich urn 10 bis 150, vor- 
zugsweise um 20 bis 50 A. AnschlieBend fuhrt man die Polykondensation in iiblicher Weise durch. Besonders vorteilhaft 
wird die Polykondensation unter gleichzeitiger Scherung durchgefuhrt, wobei vorzugsweise Scherspannungen gemaB 
DIN 11 443 von 10 bis 10 5 Pa, insbesondere 10 2 bis 10 4 Pa vorliegen. 

45 Die Zusatzstoffe D) konnen hierbei zu den Monomeren oder zur Prapolymerschmelze (Entgasungsextruder) hinzuge- 
geben werden. 

Als weitere bevorzugte Herstellung der erfindungsgemaBen Formmassen sei das Mischen der einzelnen Komponenten 
A) bis D) mittels iiblicher Vorrichtungen wie z. B. Extrudern genannt. Nach der Extrusion wird das Extrudat gekiihlt und 
zerkleinert. 

50 Die Polyamidfonnmassen kann man danach einer weiteren thermischen Behandlung, d. h. einer Nachkondensation in 
fester Phase unterwerfen. In Temperaggregaten wie z. B. einem Taumler-Mischer oder kontinuierlich so wie diskontinu- 
ierlich betriebenen Temperrohren lempert man die in der jeweiligen Bearbeitungsform vorliegende Fonnmasse, bis die 
gewiinschte Viskositatszahl VZ oder relative Viskositat x\rc\ des Polyamids erreicht wird. Der Temperaturbereich der 
Temperung hang! vom Schmelzpunkt der reinen Komponcntc A) ab. Bevorzugte Temperaturbereiche sind 5 bis 50, vor- 
55 zugsweise 20 bis 30°C unterhalb des jeweiligen Schmclzpunktes der reinen Komponenten A) . Das Verfahren erfolgt 
vorzugsweise in einer Inertgasatmosphare, wobei SticksiolY und uberhitzter Wasserdampf als Inertgase bevorzugt sind. 

Die Verweilzeiten betragen im allgemeinen von 0,5 bis 50, vorzugsweise von 4 bis 20 Stunden. AnschlieBend werden 
aus den Formmassen mittels iiblicher Vorrichtungen Formteile hergestellt. 

Als Komponente D) konnen die erfindungsgemaBen Formmassen 0 bis 70, insbesondere bis zu 50Gew.-% weiterer 
60 Zusatzstoffe und VerarbeitungshUfsmittel enthalten. 

Ubliche Zusatzstoffe sind beispielsweise in Mengen bis zu 40, vorzugsweise bis zu 30 Gew.-% kautschukelastische 
Polymerisate (oft auch als Schlagzahmodifier, Elastomere oder Kautschuke bezeichnet). 

Ganz allgemein handelt es sich dabei um Copolymerisate die bevorzugt aus mindestens zwei der folgenden Monome- 
ren aufgebaut sind: Ethylen, Propylen, Butadien, Isobuten, Isopren, Chloropren, Vinylacetat, Styrol, Acrylnitril und 
65 Acryl- bzw. Methacrylsaureester mit 1 bis 18 C-Atomen in der Alkoholkomponente. 

Derartige Poly mere werden z. B. in Houben-Weyl, Methoden der org anise hen Chemie, Bd. 14/1 (Georg-Thieme-Ver- 
lag, Stuttgart, 1961). Seiten 392 bis 406 und in der Monographie von C.B. Bucknall, "Toughened Plastics" (Applied Sci- 
ence Publishers, London, 1977) beschrieben. 
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rzugte Art en sole her El as to merer verges tell t 
Elastomeren sind die sog. Ethylen-Propylen (" 



M) bzw. Ethylen-Propylen-Dien- 



Im folgenden werden einigl 
Bevorzugte Arten von sole? 
(EPDM)-Kautschuke. 

EPM-Kautschuke haben ini allgemeinen praktisch keine Doppelbindungen mehr, wahrend EPDM-Kautschuke 1 bis 
20 Doppelbindungen/ 100 C- A tome aufweisen konnen. 5 

Als Die n- Monomere fur EPDM-Kautschuke seien beispielsweise konjugierte Diene wie Isopren und Butadien, nicht- 
konjugierte Diene mit 5 bis 25 C-Atomen wie Penta- 1,4-dien, Hexa- 1,4-dien, Hexa-l,5-dien, 2,5-Dimethylhexa-l,5-dien 
und Octa- 1,4-dien, cyclische Diene wie Cyclopentadien, Cyclohexadiene, Cyclooctadiene und Dicyclopentadien sowie 
Alkenylnorbornene wie 5-Ethyliden-2-norbornen, 5-Butyliden-2-norbornen, 2-Methailyl-5-norbornen, 2-Isopropenyl-5- 
norbornen und Tricyclodiene wie 3-Methyltricyclo(5.2. 1.0.2.6)-3,8-decadien oder deren Mischungen genannt. Bevor- to 
zugt werden Hexa-l,5-dien-5-ethyliden-norbornen und Dicyclopentadien. Der Diengehalt der EPDM-Kautschuke be- 
tragt vorzugsweise 0,5 bis 50, insbesondere I bis 8 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des Kautschuks. 

EPM- bzw, EPDM-Kautschuke konnen vorzugsweise auch mit reaktiven Carbonsauren oder deren Derivaten ge- 
pfropft sein. Hier seien z. B. Acrylsaure, Methacrylsaure und deren Derivate, z. B. Glycidyl(meth)acrylat, sowie Male- 
insaureanhydrid genannt. 15 

Eine weHere Gruppe bevorzugter Kautschuke sind Copolymers des Ethylens rait. Acrylsaure und/oder Methacrylsaure 
und/oder den Estern dieser Sauren. Zusatzlich konnen die Kautschuke noch Dicarbonsauren wie Maleinsaure und Fu- 
marsaure oder Derivate dieser Sauren, z. B. Ester und Anhydride, und/oder Epoxy-Gruppen enthaltende Monomere ent- 
halten. Diese Dicarbonsaurederivate bzw. Epoxygruppen enthaltende Monomere werden vorzugsweise durch Zugabe 
von Dicarbonsaure- bzw. Epoxygruppen enthaltenden Monomeren der allgemeinen Formeln I oder II oder IE oder IV 20 
zum Monomerengemisch in den Kautschuk eingebaut: 
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wobei R 1 bis R 9 Wasserstoff oder Alkylgruppen mit 1 bis 6 C-Atomen darstellen und m eine ganze Zahl von 0 bis 20, g 
eine ganze Zahl von 0 bis 10 und p eine ganze Zahl von 0 bis 5 ist. 

Vorzugsweise bedeuten die Reste R l bis R 9 Wasserstoff, wobei m fur 0 oder 1 und g fur 1 stent. Die entsprechenden 50 
Verbindungen sind Maleinsaure, Fumarsaure, Maleinsaureanhydrid, Allylglycidylether und Vinylglycidylether. 

Bevorzugte Verbindungen der Formeln I, II und IV sind Maleinsaure, Maleinsaureanhydrid und Epoxygruppen-ent- 
haltende Ester der Acrylsaure und/oder Methacrylsaure, wie Glycidylacrylat, Glycidylmethacrylat und die Ester mit ter- 
tiaren Alkoholen, wie t-Butylacrylat. Letztere weisen zwar keine rrcien Carboxylgruppen auf, kommen in ihrem Verhal- 
ten aber den freien Sauren nahe und werden deshalb als Monomere mit latenten Carboxylgruppen bezeichnet. 55 

Vorteilhart bestehen die Copolymeren aus 50 bis 98 Gew.-% Ethylen, 0,1 bis 20 Gew.-% Epoxygruppen enthaltenden 
Monomeren und/oder Methacrylsaure und/oder Saureanhydridgruppen enthaltenden Monomeren sowie der restlichen 
Menge an (Meth)acrylsaureestern. 

Besonders bevorzugt sind Copolymerisate aus 
50 bis 98, insbesondere 55 bis 95 Gew.-% Ethylen, 60 
0,1 bis 40, insbesondere 0,3 bis 20Gew.-% Glycidylacrylat und/oder Glycidylmethacrylat, (Meth)acrylsaure und/oder 
Maleinsaureanhydrid, und 

1 bis 45, insbesondere 10 bis 40 Gew.-% n-Butylacrylat und/oder 2-Ethylhexylacrylat. 

Weitere bevorzugte Ester der Acryl- und/oder Methacrylsaure sind die Methyl-, Ethyl-, Propyl- und i- bzw. t-Butyle- 
ster. 65 

Daneben konnen auch Vinylester und Vinylether als Comonomere eingesetzt werden. 

Die vorstehend beschriebenen Ethylencopolymeren konnen nach an sich bekannten Vferfahren hergestellt werden, vor- 
zugsweise durch stalistische Copolymerisation unter hohem Druck und erhohter Temperatur. Entsprechende Verfahren 
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25 



30 



sind allgemein bekannt. 

Bevorzugte Elastoniere sind auch Emulsionspolymerisate, deren tlerstellung z.^Wei Blackley in der Monographic 
"Emulsion Polymerization" beschrieben wird. Die verwendbaren Emulgaioren und Katalystoren sind an sich bekannt. 

Grundsatzlich konnen homogen aufgebaute Elastoniere oder aber solche miteinem Schalenaufbau eingesetzt werden. 
5 Der schalenartige Aufbau wird durch die Zugabereihenfolge der einzelnen Monomeren bestimmt; auch die Morphologie 
der Poly mere n wird von die ser Zugabereihenfolge beeinfluBt. 

Nur stellvertretend seien hier als Monomere fiirdie Herstellung des Kautschukteils der E las tome re n Acrylate wie z. B. 
n-Butylacrylat und 2-EthyIhexylacrylat, entsprechende Methacrylare, Butadien und Isopren sowie deren Mischungen ge- 
nannt. Diese Monomeren konnen mit weiteren Monomeren wie z. B. Styrol, Acrylnitril, Vinylethern und weiteren Acry- 
to laten oder Methacrylaten wie Methylmethacrylat, MethyLacrylat, Ethylacrylat und Propyiacrylat copolymerisiert wer- 
den. 

Die Weich- oder Kautschukphase (mit einer Glasubergangstemperatur von unter 0°C) der Elastomeren kann den Kern, 
die auBere Hulle oder eine mittlere Schale (bei Elastomeren mit mehr als zweischaligem Aufbau) darstellen; bei mehr- 
schaligen Elastomeren konnen auch mehrere Schalen aus einer Kautschukphase bestehen. 

15 Sind neben der Kautschukphase noch eine oder mehrere Hartkomponenten (mit Glasubergangstemperaturen von mehr 
als 20°C) am Aufbau des Elastomeren beteiligt, so werden diese im allgemeinen durch Polymerisation von Styrol, Acryl- 
nitril, Methacrylnitril, a-Methylstyrol, p-Methylstyrol, Acrylsaureestern und Me th aery lsauree stem wie Methylacrylat, 
Ethylacrylat und Methylmethacrylat als Hauptmonomeren hergestelk. Daneben konnen auch hier geringere Anteile an 
weiteren Comonomeren eingesetzt werden. 

20 In einigen Fallen hat es sich als vorteilhaft herausgestellt, Emulsionspolymerisate einzusetzen, die an der Oberflache 
reaktive Gruppen aufweisen. Derartige Gruppen sind z. B. Epoxy-, CarboxyK latente Carboxyl-, Amino- oder Arnid- 
gruppen sowie funktionelle Gruppen, die durch Mitverwendung von Monomeren der allgemeinen Formel 



R i0 R n 

I I 

CK 2 =C X N C R 12 



eingefiihrt werden konnen, 

wobei die Substiruenten folgende Bedeutung haben konnen: 
R 10 Wasserstoff oder eine bis C 4 -Alkylgruppe, 

R 11 Wasserstoff, eine C\- bis C 8 -Alkylgruppe oder eine Arylgruppe, insbesondere Phenyl, 
35 R 12 Wasserstoff, eine C r bis C l0 -Alkyl- ? eine C 6 - bis C l2 -Arylgruppe oder -OR 13 

R {3 eine C r bis Cg-Alkyl- oder C$- bis C l0 - Arylgruppe, die gegebenenfalls mit O- oder N-haltigen Gruppen substituiert 
sein konnen, 

X eine chemische Bindung, eine C\- bis C 10 -Alkylen- oder C 6 - C^-Arylengruppe oder 
40 0 



45 YO-Z oder NH-Z und 

Z eine Cp bis Cm-Alkylen- oder C 6 - bis G t 2-Arylengruppe. 

Auch die in der EP-A 208 187 beschriebenen Pfropf monomeren sind zur Einfuhrung reaktiver Gruppen an der Ober- 
flache geeignet. 

Als weitere Beispiele seien noch Acrylamid, Methacrylamid und substituierte Ester der Acrylsaure oder Methacryl- 
50 saure wie (N-t-ButylaiTuno)-ethylmethacrylat, (N,N-Dimethylamino)ethylacrylat, (N,N-Dimethylamino)-methylacrylat 
und (N,N'Diethylamino)ethylacrylat genannt. 

Weiterhin konnen die Teilchen der Kautschukphase auch vernetzt sein. Als Vernetzer wirkende Monomere sind bei- 
spielsweise Buta-l,3-dien, Divinylbenzol, Diallylphthalat und Dihydrodicyclopentadienylacrylat sowie die in der EP-A 
50 265 beschriebenen Verbindungen. 
55 Ferner konnen auch sogenannten pfropfvernetzende Monomere (graft linking monomers) verwendet werden, d. h. Mo- 
nomere mit zwei oder mehr polymerisierbaren Doppelbindungen, die bei der Polymerisation mit unterschiedlichen Ge- 
schwindigkeiten reagieren. Vorzugsweise werden solche Verbindungen verwendet, in denen mindestens eine reaktive 
Gruppe mil etwa gleicher Geschwindigkeit wie die ubrigen Monomeren polymerisiert, walirend die andere reaktive 
Gruppe (oder reaktive Gruppen) z. B. deutlich langsamer polymerisiert (polymerisieren) . Die unterschiedlichen Poly- 
60 inerisationsgeschwindigkeiten bringen einen bestimmten Anteil an ungesattigten Doppelbindungen im Kautschuk mit 
sich. Wird anschlieBend auf einen solchen Kautschuk eine weitere Phase aufgepfropft, so reagieren die im Kautschuk 
vorhandenen Doppelbindungen zumindest teilweise mit den Pfropfmonomeren unter Ausbildung von chemischen Bin- 
dungen, d. h. die aufgepfropfte Phase ist zumindest teilweise iiber chemische Bindungen mit der Pfropfgrundlage ver- 
kniipft. 

65 Beispiele fiir solche pfropfvernetzende Monomere sind Allylgruppen enthaltende Monomere, insbesondere Allylester 
von ethylenisch ungesattigten Carbonsauren wie Allylacrylat. Allylmethacrylat, Diallylmaleat, Diallylfumarat, Diallyli- 
raconat oder dieentsprechenden Monoallylverbindungen dieser Dicarbonsauren. Daneben gibt es eine Vielzahl weiterer 
geeigneter pfropfvemetzender Monomeren fur nahere Einzelheiten sei hier beispielsweise auf die US-PS 4 148 846 ver- 
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wiesen. ^^B^ 

Im allgerneinen betragt der^BRl dieser vernetzenden Monomeren an dem schlagzah modifizierenden Polymer bis zu 
5 Gew.-%, vorzugsweise nichr mehr als 3 Gew.-%, bezogen auf das schlagzah modifizierende Polyinere. 

Nachfolgend seien einige bevorzugte Emulsionspolymerisate aufgefiihrt. Zunachst sind hier Pfropfpolymerisate mit 
einem Kern und mindestens einer auBeren Schale zu nennen, die folgenden Aufbau haben: 



Typ 


Monomere fur den Kern 


Monomere fur die Hulle 


T 


Bu td- 1 , 3 ^dien , Isopren, 
n-Butylacrylat, Ethyl - 
hexylacrylat odsr deren 
Mis chung en 


Styrol, Acrylni tril , 
Methylmethacrylat 


II 


wie I aber unter Mitver- 
wendung von Verne tzern 


wie I 


III 


wie I oder II 


n-Butylacrylat, Ethyl - 
acrylat , Methylacrylat, 
Buta-1 , 3-dien, Isopren, 
Ethyl hexylacrylat 


IV 


wie I Oder II 


wie I oder III aber unter 
Mi tverwendung von Mono- 
meren mit reaktiven Grup - 
pen wie hierin beschrieben 


V 


S tyrol , Acrylni tril , 
Methylmethacrylat oder 
deren Mischungen 


erste Hulle aus Monomeren 
wie unter I und II fur den 
Kern beschrieben 
zweite Hulle wie unter I 
oder IV fur die Hulle be- 
schrieben 



Ans telle von Pfropfpolymerisaten mit einem mehrschaligen Aufbau konnen auch homogene, d. h. einschalige Elas to- 
mere aus Bu-ta-1, 3-dien, Tsopren und n-Butylacrylat oder deren CopoLymeren eingesetzt werden. Auch diese Produkte 
konnen durch Mitverwendung von vernetzenden Monomeren oder Monomeren mit reaktiven Gruppen hergestellt wer- 
den. 

Beispiele fiir bevorzugte Emulsionspolymerisate sind n-Butylacrylat/(Meth)acrylsaure-Copolyrnere, n-Butylacrylat/ 
Glycidylacrylat- oder n-ButylacrylatyGlycidylmethacrylat-Copolymere, Pfropfpolymerisate mit einem inneren Kern aus 
n-Butylacrylat oder auf Butadienbasis und einer aufSeren Hulle aus den vorstehend genannten Copolymeren und Copo- 
lymere von Ethylen mit. Co monomeren, die reaktive Gruppen liefern. 

Die beschriebenen Elastomere konnen auch nach anderen ub lichen Verfahren, z. B. durch Suspensionspolymerisation, 
hergestellt werden. 

Siliconkautschuke, wie in der DE-A 37 25 576, der EP-A 235 690, der DE-A 38 00 603 und der EP-A 319 290 be- 
schrieben, sind ebenfalls bevorzugt. 

Selbstverstandlich konnen auch Mischungen der vorstehend aufgefuhrten Kautschuktypen eingesetzt werden. 

Weiterhin konnen die erfindungsgemaBen rhermoplastischen Formmassen Stabilisatoren, Oxidationsverzogerer, Mit- 
tel gegen Warmezersetzung und Zersetzung durch uliraviolettes Licht, Gleit- und EntformungsniitteL Farbemitiel wie 
Farbstoffe und Pigmente, Keimbildungsmittel, Weichmacher usw. cnthalten. 

Als Beispiele fiir Oxidationsverzogerer und Warmestabilisatoren sind sterisch gehinderte Phenole, Hydrochinone, 
Kupferverbindungen aromatische sekundare Amine wie Diphenylamine, verschiedene substituierte Vertreter dieser 
Gruppen und deren Mischungen in Konzentrationen bis zu 1 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der thermoplastischen 
Formmassen genannt. 

Als UV- Stabilisatoren, die im allgerneinen in Mengen bis /u 2 Gew.-%, bezogen auf die Formmasse, verwendet wer- 
den, seien verschiedene substituierte Resorcine, Salicylate, Benzotriazole und Benzophenone genannt. 

Es konnen anorganische Pigmente, wie Titandioxid, Ultramarinblau, Eisenoxid und RuB, weiterhin organische Pig- 
mente, wie Phthalocyanine, Chinacridone, Perylene so wie Farbstoffe, wie Nigrosin und Anthrachinone als Farbmittel 
zugesetzt werden. 

Als Keimbildungsmittel konnen Natriumphenylphosphinat, ALuminiumoxid oder Siliziumdioxid eingesetzt werden. 

Gleit- und Entformungsmittel, welche iiblicherweise in Mengen bis zu 1 Gew.-% eingesetzt werden, sind bevorzugt 
langkettige Fettsauren (z. B. Stearinsaure oder Behensaure) , deren Salze (z. B, Ca- oderZn-Stearat) sowie Amidderivate 
(z. B. Ethylen-bisstearylamid) oder Montanwachse (Mischungen aus geradkettigen, gesattigten Carbonsauren mit Ket- 
tenlangen von 28 bis 32 C-Atomen) sowie niedermolekulare Poly ethylen- bzw. Polypropylenwachse. 

Als Komponente D) konnen die erfindungsgemaBen Formmassen 0 bis 50, bevorzugt 5 bis 40 und insbesondere 10 bis 
30 Gew.-% eines faser- oder teilchenformigen Fullstoffes enthalten. 

Als bevorzugte faserformige Fullstoffe seien Kohlenstoffasern, Aramid-Fasern und Kaliumtitanat-Fasern genannt, 
wobei Glasfasern als E-Glas besonders bevorzugt sind. Diese konnen als Rovings oder Schnittglas in den handelsubli- 
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Fe konnen zur besseren Vertraglichkeit mit dem IhenP^Tla 



chen Fonnen eingesetzt werdej 

Die faserfonnigen Fiillstoffe konnen zur besseren Vertraglichkeit mit dem TherTW^Iasten mit einer Silanverbindung 
oberflachlich vorbehandelt sein. 

Geeignete Silanverbindungen sind soiche der allgenieinen Fonnei III 

(X-(CH 2 ) n ) K -Si-(0-C ni H 2m+1 ) 4 _ K m 

in der die Subsrituenten folgende Bedeutung haben: 

10 X NH2-; CH 2 "CH HO, 

\ / 
O 



n eine ganze Zahl von 2 bis 10, bevorzugt 3 bis 4 
L5 m eine ganze Zahl von 1 bis 5, bevorzugt I bis 2 
k eine ganze Zahl von 1 bis 3, bevorzugt 1. 

Bevorzugte Silanverbindungen sind Aminopropyltrimethoxysiian, Aminobutyltrimethoxysilan, Aminopropyitrieth- 
oxysilan, Aminobutyltriethoxysilan sowie die entsprechenden Si lane, welche als Substituent X eine Glycidylgruppe ent- 
halten. 

20 Die Silanverbindungen werden im allgenieinen in Mengen von 0,05 bis 5, vorzugsweise 0,5 bis 1,5 und insbesondere 
0,8 bis 1 Gew.-% (bezogen auf C) zur Oberflachenbeschichtung eingesetzt. 

Bevorzugt sind faserformige Fullstoffe mit einer mittleren arithmetischen Faserlange von 70 bis 200 um, bevorzugt 80 
bis 180 pin und insbesondere 100 bis 150 um. Der mittlere Durchmesser betragt im allgenieinen von 3 bis 30 um, bevor- 
zugt von 8 bis 20 jam und insbesondere 10 bis 14 um, 

25 Die gewiinschte Faserlange kann z. B. durch Mahlen in einer Kugelmiihle eingestellt werden, wobei eine Faserlangen- 
verteilung entsteht. 

Die Reduzierung der Faserlange fiihrt, wenn die mittlere Faserlange < 200 urn ist, zu einem rieselfahigen Schuttgut, 
das wie ein Pulver in das Polymer eingemischt werden kann. Aufgrund der geringen Faserlange tritt beim Einarbeiten 
nur noch eine geringe weitere Verkiirzung der Faserlange ein. 
30 Der Fasergehalt wird ublicherweise nach Veraschen des Polymeren bestimmt. Zur Bestimmung der Faserlangenver- 
teilung wird im allgenieinen der Ascheruckstand in Silikonol aufgenommen und bei 20-facher VergroBerung des Mikro- 
skops fotografiert. Auf den Bildern konnen bei niindestens 500 Fasem die Lange ausgemessen und der arithmetische 
Mittelwert (d 50 ) daraus berechnet werden. 

Geeignet sind weiterhin nadelforniige niineralische Fullstoffe, unter welchen mineralische Fullstoffe mit stark ausge- 
35 pragtem nadelformigen Charakter verstanden werden sollen. Als Beispiel sei nadelfonniger Wollastonit genannt. Vor- 
zugsweise weistdas Mineral ein L/D-(Lange Durchmesser)- Verhaltnis von 8 : 1 bis 35 : 1, bevorzugt von 8 : 1 bis 11 : 1 
auf. Der mineralische Fullstoff kann gegebenenfalls mit den vorstehend genannten Silanverbindungen vorbehandelt 
sein; die Vorbehandlung ist jedoch nicht unbedingt erforderlich. 

Als teilchenformige Fullstoffe eignen sich amorphe Kieselsaure, Magnesiumcarbonat (Kreide), Kaolin (insbesondere 
40 kalzinierter Kaolin), gepulverter Quarz, Glimmer, Talkum, Feldspat und insbesondere Calcium si likate wie Wollastonit. 

Die erhndungsgemaGen Fonnmassen zeichnen sich durch eine gute Verarbeitbarkeit (geringer Fornibelag) aus. Fonn- 
korper der erfindungsgemaGen Fonnmassen zeigen eine hohere Dauergebrauchstemperatur unter verringerter Monomer- 
bildung bei gleichzeitig guten mechanischen und FLammschutzeigenschaften aus. 

Sie eignen sich daher zur Herstellung von Formkorpern, insbesondere fur den Elektro- und Elektronikbereich, wobei 
45 Anwendungen als Lampenteile (z. B. Lampenfassungen und -halterungen), Stecker, Steckerleisten, Spulenkorper, Ge- 
hause von Kondensatoren, Sicherungsschalter, Relaisgehause und Reflektoren besonders bevorzugt sind. 



Beispiele 

50 I. Herstellung der Komponente C 

In einem Reaktionskessel wurden 1 kg gereinigter Montmorillonit als 2 gew.-%ige waBrige Losung mit einer Ionen- 
austauschkapazitat von 120 meq/100 g mit 40 g (2,5 mol) 0)-Aminoundecansaure sowie 1 1 3-molarer waBriger FIC1 bei 
Raumtemperatur ubereinen Zeitraum von 30 Min umgeseizt. 
55 An sen lie Bend wurde die Suspension filtriert, der Niederschlag mit Wasser gereinigt und spruhget rock net. 

Der Schichtabstand betrug 29,2 A (bestimmt durch Rontgenweitwinkelstreuung: k = 0,15 418 nm). 



U. Es wurden folgende Komponenren eingesetzt 



60 Komponente A/1 

Polyamid 6 mit einer Viskositatszahl (VZ) von 150 ml/g (gemessen als 0.5 gew.-%ige Losung in 96 gew.-%iger 
H 2 S0 4 gemaB ISO 307). 

65 Komponente B 

Roter Phosphor (enthaltend 0,7 Gew.-% Dioctylphthalat als Phlegmatisierungsmittel) der mittleren TeilchengroBe 
(d 50 ) von 45 um. 
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Komponente C 
Wie vorstehend unter I beschrieben. 

Komponente D 5 
D/l 

Ein Olefinpolymerisat aus 

60 Gew.-% Ethylen io 

35 Gew.-% n-Butylacrylat 

4,3 Gew.-% Acrylsaure 

0,7 Gew.-% Maleinsaureanhydrid 

mit einem MFI von 10 g/10 niin bei 190°C und 1,16 kg Belastung. 

15 

D/2 

Glasfasern mit einem mittleren Durchmesser von 10 pm. 

D/3 20 

Zinkoxid. 

D/4 

25 

Warmestabilisator auf Kupferbasis : Cu-Gehalt: 0,76 Gew.-% (Ultrabatch® 61 der BASF AG) 

III. Hers te Hung der Formmassen 

1. Konfektionierung (Beispiel 1 und Vergleichsbeispiel IV) 30 

Die Komponenten A/1 bis D) wurden auf einem Zweischneckenextruder (200 U/min, 50kg/h) bei 270°C konfektio- 
niert, verstrangt und im Wasserbad gekuhlt sowie granuliert. Das Granulat wurde bei 80°C im Vakuum getrocknet und 
bei 270°C auf einer SpritzguBmaschine verarbeitet. 

35 

2. In-situ-Herstellung (Beispiel 3) 

Zu 10 kg einer e-Caprolactamschmelze wurden bei 200°C„ 5 bar 500 g Komponente C) gegeben und 10 Min geriihrt. 
AnschlieBend wurden 500 ml Wasser unter Druckerhalt zudosiert und die Temperatur auf 270°C erhoht. Nach einstun- 
digem Ruhren (unter Druckerhalt) wurde der Kessel Liber einen Zeitraum von 1 Stunde auf 1000 mbar entspannt und 40 
2 Stunden bei 700 mbar weiterkondensiert. Das Polyamid (Komponente A/3, enthaltend bereits 5 Gew.-% Komponente 
C), bezogen auf das Polyamid) hatte eine VZ von 140 ml/g. Die Zugabe der anderen Komponenten erfolgte wie unter 
m.l beschrieben mittels ublicher Konfektionierung. 

3. Direktkonfektionierung (Beispiel 2 und 2V) 45 

Ein Polyamidprapolymer mit einer VZ von 80 nil/g wurde mit den Komponenten B) bis D) auf einem Entgasungsex- 
truder bei 270°C konfektioniert, gekuhlt und granuliert. 

AnschlieBend wurde das Granulat in einem feststehenden Temperrohr (doppelwandig, von auBen mit Ol auf Tempe- 
ratur beheiztes Glasrohr von 120 mm Innendurchmesser und 1000 mm Lange, das mit 120 1/min uberhitztem Wasser- 50 
dampf durchstromt wurde) bei 180°C diskontinuierlich auf eine VZ von 150 ml/g getempert (Komponente A/2). Die 
Verweilzeit betrug 12 Stunden. 

Die Komponenten A/1 und A/3 sowie das Prapolymer der Komponente A/2 wurden jeweils vor der Abmischung mit 
den Komponenten B) bis D) mit Wasser extrahiert. 

Fur den Brandtest wurden Stabe abgespritzt und nach ublicher Konditionierung entsprechend UL 94 gepruft. 55 

Der Restextrakt (%) vor der HeiBlagerung wurde durch Extraktion des Granulates (Komponenten A) bis D)) mit Me- 
thanol (16 h) bestimmt. Nach der Extraktion wurde das Methanol abgetrennt und der Restextraktgehalt (Dimer-, Mono- 
mer- und Oligomergehalt) gravimetrisch bestimmt. Fur die HeiBlagerung wurde Granulat 24 h bei 200°C unter Stickstoff 
gelagert und anschlieBend mit Methanol 16 h extrahiert. AnschlieBend wurde das Methanol entfernt und gravimetrisch 
der Restextraktgehalt bestimmt. 60 

Der E-Modui wurde gemaB ISO 527, die ReiBfestigkeit gemaB ISO 527 bestimmt. 

Die Zusammensetzung der Formmassen und die Ergebnisse der Messungen sind Tabelle 1 zu entnehmen. 

65 
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I 

Tabelle 1 



5 

LO 


Bei - 
spiel 


Zusammen- 
setzung 
[Gew. -%] 


UL 94 
1/16" 


E-Modul 
(MPa) 


ReiS- 
f estig- 
keit 
(MPa) 


Res t - 
extrakt 
vorher 
(%) 


Rest- 

extrakt 

nach 

24h 

200°C 

(%) 


Her- 

stel- 

lung 


L5 


1 


67,55 A/1 

5 B; 5 C; 

6 D/1; 
15 D/2; 
0,7 D/3; 
0,75 D/4; 


VO 


8320 


140 


0,62 


0,84 


III. 1 


20 
25 


IV 


62,55 A/1 

5 B; 

6 D/1; 
25 D/2; 
0,7 D/3; 
0,75 D/4 


VO 


8410 


135 


0,71 


2,75 


III.l 




2 


wie Bei - 
spiel 1*) 


VO 


8240 


135 


0,69 


0,93 


III. 3 


30 


2V 


wie Bei - 
sniel IV* ) 


VO 


8330 


135 


0, 69 


2,53 


III. 3 


35 


3 


72,55 A/3 

5 B; 

6 D/1; 
15 D/2; 
0,7 D/3 
0,75 D/4 


VO 


8050 


130 


0, 53 


0,79 


III. 2 



*) jedoch mit Komponente A/ 2 
V = zum Vergleich 



Patentanspruche 

45 

1. Thermoplastische Fonnmassen, enthaltend 

A) 10 bis 98 Oew.-% eines Polyamids, welches mindestens 5 Gew.-% Einheiten enthalt, bezogen auf 
100 Gew.-% A), welche sich von Lactam-Monomeren abteiten, 

B) 1 bis 20 Gew.-% roter Phosphor, 

50 C) 0,1 bis 15 Gew.-% eines delaminierten Schichtsilikates (Phyllosilikates) 

D) 0 bis 70Gew.-% ublicher Zusatzstoffe und VerarbeitungshilfsmitteL 
wobei die Suninte der Gewichtsprozente der Komponenten A) bis D) 100% ergibt. 

2. Thennoplastische Fonnmassen nach Anspruch 1 , enthaltend 5 bis 40 Gew.-% eines faserformigen Verstarkungs- 
stoffes D). 

55 3. Thennoplastische Fomunassen nach den Ansprtichen 1 oder 2, in denen die Komponente A) aus Polyainid 6, Po- 

lyainid 12. Polyainid 6/66, Polyainid 6/6T, Polyainid 6/61 oder deren Mischungen autgebaut ist. 

4. Thennoplastische Formniassen nach den Anspruchen 1 oder 2, in denen das Polyainid A) aus einer Mischung 
von, bezogen auf 100 Gew.-% A), 

Al) 5 bis 95 Gew.-% Polyainid 6 mit 
60 A2) 5 bis 95 Gew.-% eines von Al) verschiedenen Polyamids 

besteht. 

5. Thermoplastische Fomunassen nach den Anspruchen 1 bis 4, enthaltend als Schichtsilikat C) Montmorillonit, 
Smectit, Illit, Sepiolit, Palygorskit, Muscovit, Allevardit, Amesit, Hectorit, Talkum, Fluorhectorit, Saponit, Beidel- 
lit, Nontronit, Stevensit, Bentonit, Glimmer, Venniculit, Fluorvermiculit, Halloysit, Fluor enthaltende synthetische 

65 Micas oder deren Mischungen. 

6. Verwendung der thermoplastischen Fonnmassen gemaB den Anspruchen 1 bis 5 zur Hersteilung von Fasem, Fo- 
lien und Fonnkorpem. 

7. Formkorper, erhaltlich aus den thermoplastischen Fonnmassen gemaB den Anspruchen 1 bis 5. 
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# 



DE 197 05 998 A 1 



8. Fonnkorper nach An^^ 7, enthaltend ein delarninienes Schichtsilikai nem Schichtabstand von nrinde- 

stens 40 A. 
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